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(54) Superalliage monocriGtallin a base de nickel a haut solvue phase gamma prime 

(57) Le superalliage salon Tinvention, adapts h la fa- 
brication de pieces de turbomachines par solidification 
monocrlstalline. poss^de la composition en masse sul- 
vante: 



Cr 


3,5 k 7.5 % 


Mo 


0^ 1,5% 


Re 


1,5^5,5% 


Ru 


0 h 5.5 % 


W 


3.5 h 8,5 % 


Al 


5 k 6.5 % 


Ti 


0 h 2.5 % 


Ta 


4,5 h 9 % 


Hf 


0.08^0.12% 


Si 


0.08^0.12%, 



le complement £i 100 % dtant constitud par Nl et les im- 
puretds dventuelles. 
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Description 

[0001] La pr6sente invention concerne des superalliages k base de nickel adapt6s notamnnent k la fabrication 
d'aubes monocristalllnes fixes et mobiles de turbines k gaz, et montrant une r6slstance au fluage 6Iev6e k tr6s haute 
5 temperature tout en conservant une bonne resistance k I'envlronnement des gaz de combustion. Ces alliages sont 
plus partlculi6rement adaptds k des applications dans les moteurs adronautiques sen^ant k la propulsion des avions 
et heilcoptdres. 

[0002] Les superalliages monocristalllns k base de nickel sont les mat6riaux les plus performants aujourd'hui utilises 
pour la fabrication des aubes fixes et mobiles de turbines des turbomachlnes k gaz adronautiques. Les travaux de 
10 I'ONERA dans ce domaine ont debute d6s la fin des anndes 1970 et se sont traduits. entre autres. par le d6p6t de 
divers brevets d'invention relatifs k des superalliages monocrlstallins destines k diff6rents domaines d'applications: 
FR 2 503 188, FR 2 555 204, FR 2 557 598, FR 2 599 757, FR 2 643 085. FR 2 686 902. 

[0003] L'6volution des performances des turbines k gaz a6ronautiques, traduites en termes de puissance et de 
rendement sp6c!fiques et de dur6e de vie, ndcessrte de pouvoir disposer d'alllages pour aubes de turbines montrant 
des caract6ristiques mdcanlques k haute temperature (650 k 1150*C) et une resistance k la corrosion et k I'oxydatlon 
k chaud sans cesse ameiiorees. Des conditions de fonctionnement extremes peuvent en effet amener le metal k des 
temperatures superieures k 1100*C. Afin d'optimlser la resistance k la corrosion k chaud et k I'oxydatlon k chaud, les 
aubes monocristalllnes en superalliage sont par ailleurs generalement revdtues d'un depdt protecteur du type aluml- 
nlure de nickel ou alllage MCrAIY. Afin de pallier k la fissuration et k la rupture eventuelle de ces couches protectrices 
sous I'effet des cyclages thermiques. qui penaliseraient la duree de vie des pieces, les superalliages doivent cependant 
montrer une resistance intrinseque importante k la corrosion et k I'oxydation. 
[0004] Dans les aubes polycristalllnes coulees par des procedes de fonderie conventlonnels, une grande partle de 
la deformation k chaud en cours de service se produit au niveau des joints de grains ce qui llmlte la duree de vie des 
pieces. Le developpement du procede de solkJification monocristalline a permis, en eiiminant les joints de grains. 
2s d'augmenter de maniere spectaculaire les performances des superalliages k base de nickel. De plus le procede permet 
de seiectionner I'orientation preterentielle de croissance de la pi6ce monocristalline et done de choisir une orientation 
<001 >, optimale vls-^-vis de la resistance au fluage et k la fatigue thermique qui sont les deux modes de sollicitation 
causant les plus grands dommages aux aubes de turbines. 

[0005] Les ameiipratlons successives des performances mecaniques, en particulier en fluage, de ces superalliages 
pour aubes monocristalllnes ont ete rendues possibles par des optimisations de leurs compositions chimiques. En 
effet, outre le nickel qui est le constituant majeur de ces alliages, divers elements d'addition apportent leurs contributions 
specifiques aux proprietes de ceux-cl. Les r6les de ces elements seront detailies par la suite. Dans les superalliages 
monocristalllns couverts par les brevets precites. les elements d'addition majeurs (concentrations ponderales k hauteur 
de quelques pour-cents) ont generalement ete choisis dans la lists suivante: chrome (Cr), cobalt (Co), molybdene 
(Mo), tungstene (W). aluminium (AI), titane (Ti), tantale (Ta). niobium (Nb). Les elements Cr. Co, Mo et une partie du 
W participent principalement au durcissement de la matrice austenitique (phase y) ou lis entrent en solution. Les ele- 
ments AI. Ti, Ta et Nb favorlsent la precipitation dans la matrice yde partrcules durcissantes d'une seconde phase du 
type Ni3(AI, Ti, Ta, Nb) (phase y). Des elements mineurs (concentrations ponderales inferieures k 0,5%) tels que le 
silicium (Si), le hafnium (Hf), peuvent egalement etre ajoutes afin d'optlmiser la resistance k I'environnement tel que 
40 demontre dans FR 2 686 902. 

[0006] Depuis le debut des annees 1 980, un grand nombre de brevets consacres k de nouvelles compositions chi- 
miques de superalliages pour aubes monocristalllnes ont ete deposes dans le monde. Les evolutions les plus recentes 
ont constste en particulier k incorporer dans ces alliages les elements refractaires rhenium (Re) et ruthenium (Ru). 
Ces additions visent surtout k ameilorer la resistance au fluage k haute temperature des superalliages monocrlstallins 
tout en conservant une microstructure stable k haute temperature vis-^-vis de la formation de particules de phases 
intermetalliques qui sont susceptibles d'entratner des pertes de proprietes de ces alliages. 

[0007] Divers brevets protegent ainsi des domaines de compositions de superalliages monocrlstallins contenant des 
additions de I'un et/ou I'autre des elements Re et de Ru, notamment US 4 719 080 (United Technologies Corporation), 
US 4 935 072 (Allied-Signal Inc), US 5 151 249 (General Electric) US 5 270 123 (General Electric) et US 5 482 789 
(General Electric). Toutefois. les informattons disponibles quant aux proprietes de ces alliages sont tres limitees, et ne 
permettent pas de juger de Tinterdt industriel de ces additions. 

[0008] En France aujourd'hui les superalliages monocrlstallins utilises sont dits de "premiere generation", comme 
par exemple les nuances AMI et MC2 couvertes toutes deux par le brevet FR 2 557 598 et I'alliage AM3 protege par 
le brevet FR 2 599 757. Parmi ceux-cl. I'alliage MC2 est consid6r6 comme Talliage le plus perf ormant en ce qui concerne 
la resistance au fluage jusqu'^ 1100'C. Les besolns futurs des motoristes necessitent cependant de pouvoir disposer 
d'alliages pour aubes plus performants que ces alliages de premiere generation. II est en particulier necessaire d'aug- 
menter les temperatures maximales admissibles par les alliages constituant les aubes de turbines. 
[0009] Le but de Tinvention est done de proposer une nouvelle famille de superalliages monocristalllns k base de 
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nickel montrant une resistance au fluage amdlior^e, en particuller aux temperatures sup6rieures k 1100**C, mais dga- 
iement k des temperatures moins etev^es interessant diverses parties des aubes, par rapport k celles des ailiages 
exploites industriellement. 

[0010] Acet effet, on acherche k Introduirede nouveaux elements d'addition, sans penallserd'autrescaractehstiques 
essentielles au bon comportement des ailiages. telles que la masse volumique, ta resistance k la corrosion et k I'oxy- 
dation k chaud et la stablllte microstructurale. 

[0011] Uanalyse de retat de la technique ainsi que les r6sultats des travaux men6s par Tinventeur ont rapidement 
montre que seul des ailiages contenant des additions de rhenium pouvaient permettre de depasser la resistance au 
fluage de Talliage MC2 au del^ de 1 1 00**C. Pour contrebalancer certains effets nefastes du rhenium (masse volumique 
excessive, instabillte microstructurale), il semble par allleurs avantageux d'incorporer du ruthenium. 
[0012] L'invention vise un superalliage k base de nickel adapte k la fabrication de pieces de turbomachlnes par 
solidification monocristalline, caracterise en ce que sa composition en masse est la sulvante: 
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Cr 


3,5 k 7,5 % 


Mo 


0^1,5% 


Re 


1,6 a 5.5% 


Ru 


0 k 5,5 % 


W 


3,5 k 8,5 % 


Al 


5 k 6,5 % 


Tl 


0&2,5% 


Ta 


4.5 k 9 % 


Hf 


0.08^0.12% 


SI 


0,08 a 0,12%, 



le complement k 100 % etant constrtue par Ni et les impuretes eventuelles. 

[0013] Plus particulierement, Tinvention propose un tet superalliage ayant la composition en masse suivante: 



Cr 


3,5 k 5.5 % 


Mo 


0^1,5% 


Re 


4,5 k 5,5 % 


Ru 


2.5 k 5.5 % 


W 


4,5 k 6.5 % 


Al 


5 k 6,5 % 


Ti 


0^1,5% 


Ta 


5 k 6,2 % 


Hf 


0,08^0,12% 


Si 


0,08^0,12%. 



le complement ^ 100 % etant constctue par Ni et les impuretes eventuelles. 

[0014] Plus particulierement encore, la composition en masse du superalliage est la suivante: 
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Cr 


3,5 k 5,5 % 


Mo 


0^1,5% 


Re 


3,5 k 4,5 % 


Ru 


3.5 k 5,5 % 


W 


4,5 k 6,5 % 


Al 


5,5 k 6,5 % 


Ti 


0^1% 


Ta 


4.5 k 5,6 % 


Hf 


0.08^10.12% 


SI 


0,08^0,12%, 



le complement ^ 100 % etant constitue par NI et les impuretes eventuelles. 

[0015] Trois compo8ltk>n8 specifiques de superalliages selon I'lnventton sont donnees ci-apres: 
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Cr 

Mo 

Re 

Ru 

W 

Al 

Ti 

Ta 

HI 

Si 



3,5 
0.5 
3.5 
3.5 
4,5 
5.5 
0 
4.5 
0,08 
0,08 



k 4.5 % 
^ 1 ,5 % 
k 4.5 % 
k 4,5 % 
k 5,5 % 
k 6,5 % 
^1 % 
§ 5,5 % 
^0,12% 
^10,12% 



3.5 d 
4,5^ 
5,5^ 
5,5^ 
0^ 
4.5^ 
0,08^ 
0,08^ 



4,5^ 



4,5 % 
5,5 % 
6,5 % 
6,5% 
1 % 
5.5 % 
0.12% 
0.12% 



6.5% 



3.5 
0.5 
4.5 
2,5 
5,5 
4.8 
0.5 
5.7 
0.08 
0.08 



k 4,5 % 
^1.5% 
k 5.5 % 
^ 3.5 % 
^ 6.5 % 
^ 5.8 % 
^ 1 ,5 % 
^ 6.7 % 
^0.12% 
^0,12% 



le complement ^ 100 % dtant constitud par Ni et les impuret^s ^ventuelles. 

[0016] Les alliages selon I'invention. 6labor6s sous la forme de monocristaux d'orientation <001>, pr^sentent les 
propridt^s suivantes: 

une masse volumique inf6rieure dans tous les cas k 9 g.cm-^, et au mieux k 8,8 g.cm-3, permettant de minimiser 
la masse des aubes monocrlstallines et par consequent de limiter ia contrainte centrifuge agissant sur ces aubes 
et sur le disque de turbine sur lequel elles sont fix6es; 

une aptitude k rhomogendisation par remise en solution totale des particules de phase y, y compris les phases 
eutectiques yy; 

une temperature 6lev6e de mise en solution de la phase durcissante y, dans tous les cas superieure k celle des 
alliages anterieurs ne contenant ni rhenium, ni ruthenium; 

I'absence de phases intermetalliques fragiles pouvant precipiter au cours de maintiens k haute temperature et 
susceptibles d'entratner une reduction de la resistance au fiuage et une fragilisation des alliages; 
une tenue k la corrosion cyclique k chaud et k I'oxydation cyclique k chaud superieure k celle des alliages anterieurs 
ne contenant ni rhenium ni ruthenium. 

[0017] L'obtention simultanee de I'ensemble de ces caracteristiques permet d'optlmiser la resistance au fiuage k 
tres haute temperature et la tenue k Tenvironnement des aubes monocrlstallines et done d'augmenter leur duree de 
vie ainsi que les performances des turbines k gaz. 

[0018] L'invention foumit ainsi une combinaison unique de caracteristiques des alliages, que retat de la technique 
ne permettait pas de prevoir 

[0019] Les alliages de l'invention sont destines k la fabrication de pieces monocrlstallines. c'est-^-dire constituees 
d'un seul grain metallurgique. Cette structure particuliere est obtenue k I'aide d'un proc6de de solidification dirig6e 
dans un gradient thermique en utilisant un dispositif de selection de grain ou un germe monocristallin en debut de 
solidification. 

[0020] Apres solidification les superalliages sont essentiellement constitues de deux phases: ta matrice austenitlque 
Y est une solution solide k base de nicl<el dans laquelle des particules de phase y. compose Intermetallique dont la 
composition est basee sur NI3AI, predpitent au cours du refroidissement k retat solide. Les elements d'addition se 
repartissent dans les deux phases y et y mais montrent generalement une affinite particuliere pour Tune ou I'autre de 
ces deux phases. Ainsi le chrome, le molybdene, le rhenium et le ruthenium se repartissent preterentiellement dans 
la matrice y alors que I'aluminlum. le titane et le tantale vont preierentiellement dans la phase y. 
[0021] Dans les alliages bruts de solidification monocristalline. la repartition des particules de phase durcissante y 
est tres heterogene dans le volume du monocristal du fait de segregations chimiques resultant des conditions de 
solidification propres au procede. La microstructure est dite dendritique. Les precipites sont Xrks fins dans le coeur des 
dendrites qui se solidifie en premier au cours du refroidissement de I'alliage et devlennent plus gros dans les regions 
se solidiflant ensuite k partir du centre de la dendrite. De plus, en fin de solidification, des phases eutectiques consti- 
tuees de particules massives de phase y contenant des lamelles de phase y se solidifient dans les regions separant 
les dendrites. 

[0022] L'experience a cependant montre que la resistance au fiuage des superalliages k base de nickel etait opti- 
mises lorsque la distribution des particules de phase y etait homogdne dans tout le volume de I'alliage avec des tallies 
de precipites inferieures k 1 micrometre, la taille optimale des precipites dependant de la composition de Talliage. La 
phase y contenue dans les phases eutectiques ne contribue pas, en particulier, au durcissement des alliages et le 
potentiel de resistance au fiuage des alliages n'est done pas totalement exploite dans retat brut de solidification. Ces 
blocs massifs de phase eutectique y/y sont par atlleurs des sites preterentiels d'amorgage de fissures lors des solllci- 
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tatlons cycliques rdsultant de ph6nom6nes de fatigue thermique dus au cycles de ddmarrage et arr§t des turbines k gaz. 
[0023] Les compositions des aiiiages de invention ont 6t6 choisies de manidre h pouvoir obtenlr des microstructures 
biphas6es y/y, constitutes d'une precipitation homog6ne de particules y dans une matrice y k Tissue des 6tapes de 
solidification monocristalline et de traitements thermiques dttallldes par la suite. Afin d'atteindre cette microstructure 
5 optimis6e, il est ndcessaire dans un premier temps d'appliquer un traitement thermique destin6 k dissoudre les pr6- 
cipitds de phase y contenus dans les dendrites et d'dliminer les phases eutectiques solidifides entre les dendrites. La 
dissolution des pr6cipit6s y est r6alis6e lorsque la temp6rature du traitement thermique atteint la temperature de solvus 
y (temperature de mise en solution des pr6cipit6s de phase y) caractdristique de la composition chimique de Talliage. 
En pratique la valeur du solvus y varie p6riodiquement dans Talliage brut de solidification monocristalline en relation 
10 avec la chimie locale de I'alliage. Ainsi le solvus y augmente du coeur de la dendrite vers les regions interdendrltiques 
du fait des segregations chimiques. jusqu'^ atteindre la temperature de debut de fusion de la phase y eutectique qui 
est le dernier solide fonme au cours du refroidissement de I'alliage depuis retat liquide. Cette temperature de debut de 
fusion de I'eutectique est en pratique assimiiee k la temperature de solidus (temperature de debut de fusion) de ralllage. 
La temperature du traitement d'horrrageneisation doit done rester en deg^ de la temperature de solidus. 
»5 [0024] Pratiquement la dissolution complete des precipites y et des eutectiques y/y a pu dtre obtenue dans les 
alliages de invention grkce k I'application de sequences de traitements thermiques incluant une homogeneisation 
prealable des structures dendritiques. Cette sequence de traitements thermiques comporte un premier traitement de 
pre-homogeneisation de 3 heures k une temperature comprise entre 1 300 et 1 310**C, puis une augmentation progres- 
sive de 30'C k la Vitesse de 3*C.h-i , avant un nouveau palier de 3 heures k une temperature comprise entre 1 330 et 
1340*»C, le refroidissement final devant §tre effectue k une Vitesse telle que la taille finale des precipites de phase y 
soit inferieure k 300 nm. La totalite des phase eutectiques y/y est ainsi eiiminee. Ce resultat a pu etre obtenu pour 
tous les alliages de I'invention. La sequence de traitements thermiques qui vient d'etre decrite est un exemple permet- 
tant d'obtenir le resultat escompte. Ceci n'exclut pas la possibilite d'obtenir un resultat semblable en utilisant une autre 
sequence de traitements thermiques, le resultat du traitement 6tant plus important que la maniere dV parvenir. L'im- 
portant est d'avoir d6montre la possibilite d'obtenir un tel r6sultat dans le cas des alliages de invention. 
[0025] Les alliages de I'invention ont ete testes apres avoir ete soumis k une sequence de traitements d'homoge- 
neisation et de mise en solution de la phase y telle que decrite plus haut, puis k deux traitements thermiques de revenu 
permettant de fixer la taille et la fraction volumique des precipites de phase y. Un premier revenu consists en un 
traitement de 4 & 1 6 heures k une temperature comprise entre 1 050 et 11 50°C permettant de fixer la taille des precipites 
30 de phase y entre 300 et 500 nm. Un second traitement de revenu consiste en un traitement de 15 ^ 25 heures k une 
temperature comprise entre 850 et 870'C permettant d'optimiser la fraction de phase y precipitee. Ces traitements de 
revenue sont compatibles avec les traitements de diffusion des rev§tements protecteurs et les traitements de brasage 
generalement appliques aux aubes monocristallines de turbines lors de leur fabrication. L'examen micrographique 
montre que les precipites de phase y sont de forme grossierement cubique et represented une fraction volumique 
35 d'au moins 70% dans I'alliage. lis sont contenus dans la matrice y qui apparatt sous la forme de fins couloirs entre ces 
precipites. 

[0026] La resistance au fluage k haute temperature est d'autant plus grande que la fraction volumique de la phase 
durcissante y precipitee dans I'alliage est eievee, A la temperature ambiante. les alliages de I'invention contiennent 
une fraction volumique voisine de 70%. Lorsque la temperature augmente depuis la temperature ambiante, la phase 
y se dissout progressivement dans la matrice y, lentement jusqu'^ environ 1000*0. puis plus rapidement au-del^ de 
1 0OO'^C, Lorsque la temperature de solvus y est depassee. les precipites y sont alors totalement dissous. La reduction 
de la fraction volumique de la phase y lorsque la temperature augmente est Tune des causes de la diminution de la 
resistance au fluage des superalliages. 

[0027] Un des apports majeurs de I'invention est d'augmenter de maniere sensible la temperature de solvus y afin 
^ de conserver une fraction volumique eievee de phase y aux temperatures superieures k 1 1 0O'C et done d'obtenir une 
resistance tres eievee en fluage k ces temperatures. L'invention concerne done des alliages dits k "haut solvus y 
montrant une resistance au fluage tree eievee au del^ de 1100**C. L'experlence acquise par I'inventeur dans le domaine 
a montre que les augmentations des concentrations en Al, Tl, Ta, Mo et W entraTnaient un accroissement du solvus 
y. Par contre les additions des elements Cr et Co conduisaient k une diminution de la temperature du solvus y. En ce 
qui concerne le rhenium et le ruthenium, les travaux anterieurs n'ont pas conclu explicitement quant k leur r6le speci- 
fique sur la temperature de solvus y. 

[0028] Les accroissements des concentrations en elements augmentant le solvus y peuvent cependant conduire k 
des effets pouvant nuire aux proprietes des alliages. Ainsi des concentrations trop eievees en elements Al. Ti et Ta 
conduisent k la formation d'une quantite excessive de phases eutectiques y/y tors de la solidification des alliages; ces 
phases ne peuvent plus alors dtre totalement eiiminees par des traitements thermiques ulterieurs, ce qui nult k I'ho- 
mogeneite de I'alliage et par consequent k sa resistance au fluage. De plus la concentration en Ta doit 6tre limitee car 
cet element a une masse atomique eievee et penalise les alliages du point de vue de la densite. 
[0029] Les elements Mo et W ont egalement un effet ben6fique sur le solvus y mais ces elements sont lourds, en 
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particulier W, et leur teneur doit §tre contrdlde pour ne pas augmenter exagdrdment la density des alliages. 
[0030] Par ailleurs, la solubility de ces 6l6ments dans la matrice y est Ilmit6e, au mdme titre que celle du rhenium 
et h un molndre niveau celles du cobalt et du chrome, ce qui peutconduire ^ la precipitation de phases interm6talliques 
f ragiles du type o, ji, P ou phase de Laves. La presence de ces phases ddnomm^es topologiquement compactes (en 
anglais TCP.: topologically close-packed) peut entratner une perte de propri^t^s m^caniques dans les superalllages 
ou elles prdcipitent. L'obtention d*alliages non susceptibles de former ces phases intermdtalllques f ragiles est un des 
arguments principaux des brevets ant^rieurs sur les superaltiages monocristallins. 

[0031] La diminution des concentrations en 6l6ments Cr et Co entraine une reduction de la temp6rature du solvus 
y. AinsI une des Id^es majeures de invention est de s'abstenir de toute addition de Co dont le role sur la resistance 
au fluage des superalliages est faible compare k celui des autres elements d'addition. Par contre, le chrome a 6X6 
maintenu car sa presence est indispensable au maintien d'une bonne tenue ^ la corrosion k chaud. 
[0032] Les exemples de I'inventlon detaill6s par la suite montrent que Tobjectit d'obtenir des alliages k haut solvus 
a ete atteint grSce k un choix judicieux des compositions chimiques tenant cpmpte des considerations qui viennent 
d'etre exposees. 

[0033] Outre I'optimisation de la fraction volumique et de la temperature de solvus de la phase y, I'ameiioration de 
la resistance au fluage des superalliages monocristallins peut etre obtenue par I'augmentation des concentrations en 
elements retractaires Mo, W, Re et Ta qui jouent un r6le important dans le durcissement en solution solide des phases 
Y et y. Ces elements lourds ralentlssent par ailleurs I'ensemble des mecanismes eiementaires qui sont contrdies par 
la diffusion des atomes, ce qui a des consequences benefiques sur la resistance au fluage des alliages. Uaddition de 
rhenium, en particulier, limite le grossissement des particules de phase y au cours des maintiens k haute temperature, 
phenomdne qui participe k la degradation au cours du temps des proprietes mecaniques des superalliages. D'autre 
part raccrolssement des concentrations en elements refractalres ralentit le mouvement thermlquement active des 
dislocations qui propagent la deformation dans les superalliages, ce qui a pour effet de reduire la vitesse de fluage. 
[0034] Les concentrations en elements refractalres doivent etre cependant soigneusement 6quilibrees de maniere 
k ne pas augmenter de maniere excessive la densite des alliages. 

[0035] Les elements W et Mo presents k des teneurs trop eievees sont nefastes vis-d-vis de la tenue k I'oxydation 
et k la corrosion des superalliages monocristallins alors que la presence de rhenium ne penalise pas la tenue k Ten- 
vironnement de ces alliages 

[0036] De plus, I'eiement ref ractaire Ru, dans le cadre de I'invention, presente I'interet d'avoir une masse volumique 
deux fois plus faible que celle du rhenium. Des travaux de Tinventeur dans ce dorr^ine montrent que le Ru favorlse 
molns que le rhenium la precipitation des phases intermetalliques f ragiles. 

[0037] Les alliages selon I'inventlon comportent egalement des additions simultanees de silicium et de hafnium. De 
telles additions permettent d'optimiser la tenue k I'oxydation k chaud des alliages en ameilorant I'adherence de la 
couche protectrice d'alumine formee k haute temperature. 

[0038] Des alliages selon I'invention ont ete eiabores, solidifies sous ta forme de monocrlstaux d'orientation cristal- 
lographique <001> et testes. Cette orientation cristallographique est celle retenue de maniere habituelle pour la soli- 
dification dirigee des aubes monocristallines de turbines. Elle confere k ces pieces une combinalson optimale de 
resistance au fluage et de resistance k la fatigue thermique et k la fatigue mecanique. 

[0039] A titre d'exemple, les compositions chimiques nominates (% en poids) de quelques alliages de I'invention 
sont rassembiees dans le tableau I, conjointement k celle de ralliage de reference MC2 decrit dans FR 2 557 598. Cat 
alliage sert de reference car il est, k la connalssance de I'inventeur. le plus performant en fluage parmi les alliages ne 
contenant ni rhenium ni ruthenium. 



Tableau I 



45 



so 
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Alliage 


Ni 


Co 


Cr 


Mo 


W 


Re 


Ru 


Al 


Ti 


Ta 


Si 


Hf 


MC2 


Base 


5 


8 


2 


8 






5 


1,5 


6 






MCe20 


Base 




5 


1 


8 


2 




5,5 


1 


6 


0,1 


0,1 


MC533 


Base 




7 




5 


3 


3 


6 




6 


0.1 


0,1 


MC440 


Base 




5 




4 


4 




5,5 




9 


0.1 


0,1 


MC722 


Base 




4,5 




7 


2,5 


2.5 


5,8 




6 


0,1 


0,1 


MC623 


Base 




6 




6 


2 


3 


5.7 


0,5 


5,5 


0,1 


0.1 


MC622 


Base 




5,5 




6 


2,5 


2 


5,9 


0,5 


5 


0,1 


0.1 


MC544 


Base 




4 




5 


4 


4 


6 


0,5 


5 


0.1 


0.1 
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Tableau I (suite) 
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Aliiage 


Ni 


Co 


Cr 


Mo 


W 


Re 


Ru 


Al 


Ti 


Ta 


Si 


Hf 


MC645 


Base 




5 




6 


4 


5 


6 


0,5 


5 


0,1 


0.1 


MC653 


Base 




4 


1 


6 


5 


3 


5.3 


1 


6.2 


0,1 


0,1 



[0040] Les valeurs des masses volumiques de ces alllages ont 6X6 mesur6es et sont reportdes dans le tableau II. 
Ces valeurs sont dans tous les cas infdrleures h 8,95. et pour la plupart inf drieures k 8,8. Elles satisfont done k robjectif 
10 fix6. 



Tableau II 



IS 



20 



25 



Aliiage 


Masse volumique (g.cm'^) 


Tsoivusy 


MC2 


8,62 


1266 


MC820 


8.78 


1300 


MC533 


8.64 


1292 


MC440 


8.85 


1304 


MC722 


8.82 


1300 


MC623 


8.71 


1294 


MC622 


8.68 


1298 


U05AA 


8,75 


1292 


MC645 


8.75 


1320 


MC653 


8.93 


1308 



[0041] Dans l'6tat brut de solidification monocrlstalline, Ces alllages montrent des fractions d'eutectique y/y variables 
mals Tapplication de traitements d'homog^n^isation tels que ceux d^crrts auparavant permettent de remettre totaie- 
ment en solution les prdcipitds de phase y et d'dliminer les phases eutectlques yy sans provoquer de fusion locale 
des alliages. 

[0042] Les temperatures de solvus y ont 6X6 mesurdes par analyse thermique dilatomdtrique sur des ^chantilions 
d'alliages pr6alablement homog6n6is6s. Les valeurs du solvus y ont 6X6 report6es dans le tableau II. La valeur du 
solvus y de I'alliage MC2 mesur6e dans des conditions similaires est ^galement reportde pour comparaison dans le 
tableau II. Les temperatures de solvus y des alliages de I'invention sont toujours supdrleures h celle de Talliage de 
reference MC2, les ecarts variant entre 26 et 54''C selon les alliages. 

[0043] Des essais de fluage en traction ont ete realises sur des eprouvettes usinees dans des barreaux monocris- 
tallins d'orientation <001> de divers alliages de Tinventlon. Les barreaux ont 6t6 au prealable homogen6is6s puis 
revenus selon les procedures d6crites auparavant. Les valeurs des temps k rupture pour des conditions differentes 
de fluage et pour divers alliages de I'invention sont comparees dans le tableau III aux valeurs obtenues dans les mdmes 
conditions sur Talliage monocristallin de reference MC2. 



Tableau III 
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Aliiage 


Conditions de fluage / Durees de vie en heures 


T = 760*C 
a = 840 MPa 


T = 950*»C 
0=300 MPa 


T= 1050»C 
a= 150 MPa 


T= 1100'C 
a = 130 MPa 


T= 1150'*C 
o=i00MPa 


MC2 


369 


198 


485 


156 


5,6 


MC820 


386 


205 


439 


168 


105 


MC533 


561 


298 


401 


151 


52 


MC440 


154 


162 


198 


102 


52 


MC722 


118 


274 


248 


87 


109 


MC623 


455 


222 


289 


126 


62 
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Tableau III (suite) 
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Alliage 


Conditions de fluage / Duties de vie en heures 


T = 760*0 
a = 840 MPa 


T = 950*C 
0=300 MPa 


T= 1050*C 
0 = 150 MPa 


T= IIOO^C 
0 = 130 MPa 


T= 1150*C 
0=100 MPa 


MC622 


175 


232 


257 


129 


117 


MC544 


162 


458 


466 


199 


151 


MC645 


2105 


404 


499 


171 


185 


MC653 


1153 


456 


726 


216 


194 



[0044] Tous les alilages des exennples montrent une dur6e de vie en fluage h 1150**C tr6s sup6rieure h celle de 
ralliage de r6f6rence MC2. Le rapport entre les durdes de vie varie entre 9 et 33 environ. Ce r6sultat est conforme au 
principal objectif fix6. Le gain de dur^e de vie h cette temp6rature est spectaculaire et est attribu6, au moins en partie, 
k raugmentation significative de la temperature de solvus y dans les alliages de I'Invention par rapport k I'alliage de 
r6f6rence MC2. 

[0045] Pour les autres conditions d'essai, les alliages de I'Invention montrent des dur6es de vie variables qui peuvent 
dtre sup6rleures k celles de I'alliage de r6f6rence MC2 selon Talliage et la temp6rature consid6r6s. Des r6sultats 
remarquables sont obtenus en particulier k 950**C et k 760°C dans le cas de certains alliages de I'invention. 
[0046] Les alliages les plus performants sont les alliages MC544. MC645 et MC653. lis montrent des dur6es de vie 
en fluage au moins ^gales et g^ndralement sup6rleures k celle de I'alliage MC2 dans tout I'intervalle de temperature 
consid6r6, excepts I'alliage MC544 k 760"C. Les gains de dur6e de vie les plus importants sont obtenus k 950 et 
1150»C. 

[0047] Des essais d'oxydation cyclique k 1100*C ont 6t§ conduits dans Tair sur des 6chantil Ions de superalliages 
de I'invention homog6n6is6s et revenus selon les procedures d6crites auparavant. Chaque cycle d'essai comprend 
un maintien d'une heure k 1100**C suivi d'un refroldissement k la temperature ambiante. Les comportements en oxy- 
dation cyclique des dlff6rents alliages sont illustr6s dans les graphiques des figures la et lb ou sont report6es les 
variations de masse sp6cifique (perte de masse par unit6 de surface) des 6chantlllons en lonction du nombre de cycles 
d'oxydation d'une heure. Des essais ont 6t6 conduits dans les m§mes conditions sur i'alliage de reference MC2. La 
resistance en oxydation d'un superalliage est d'autant meilleure que sa variation de masse sp6cifique est faible. Tous 
les alliages de I'invention montrent ainsi une resistance k I'oxydation cyclique sup6rieure k celle de Talliage de reference 
MC2. 

[0048] Des essais de corrosion cyclique ont 6te menes k 850''C sur des echantillons d'alliages de I'invention et de 
I'alliage de reference MC2. Les echantillons ont 6t6 prealablement homogeneises et revenus selon les procedures 
decrites auparavant. Chaque cycle comprend un maintien d'une heure k 850*C suivi d'un refroidissement k la tempe- 
rature ambiante. Les echantillons sont contamines avec Na2S04 (0,5 mg.cm'^) toutes les 50 heures. Les variations 
de la masse specifique des echantillons d'alliage sont port6es en fonction du nombre de cycles dans les graphiques 
des figures 2a et 2b. Le comportement en corrosion est considere comme satisfaisant lorsque la masse de I'echantillon 
varie peu: c'est la periode d'incubation. Un stade de corrosion acceiei-e intervient k la suite du stade d'incubation. Cette 
corrosion acceieree se traduit le plus souvent par une rapide prise de masse correspondant k la formation de produits 
de corrosion. Les graphiques montrent un comportement mediocre pour I'alliage de reference MC2 pour lequel le stade 
de corrosion acc6iere intervient rapidemenl Les alliages de I'invention montrent des stades d'incubation de durees 
variables, mais dans tous les cas plus longs que celui caracterisant I'alliage de reference MC2. ce qui demontre une 
meilleure resistance k la corrosion cyclique. 

[0049] Les microstructures des alliages de I'invention ont ete contrdiees au terme de traltements de vieillissement 
isothemies de 200 heures k 1 050*'C et k I'issue des essais de fluage men6s k rupture k 760, 950, 1 050. 1 1 00 et 1 1 50*C 
afin de contrdler leur stabilite microstructurale yis-^-vis de la precipitation de phase intermetalliques ind6sirables du 
type o, \i ou phase de Laves. Seul I'alliage MC820 montre des particules aiguitiees de phase riche en rhenium au 
terme du traitement de vieillissement de 200 heures k 1050**C ainsi qu'au terme des essais de fluage k rupture k 1050 
et 1100**C. Ces particules sont localisees dans les coeurs de dendrites, 1^ ou le rhenium se s6pare preterentiellement 
au cours du processus de solidification dirigee. Tous les autres alliages de I'invention cites dans le tableau I sont 
exempts de particules de phases indesirables riches en rhenium au terme des traitements de vieillissement et essais 
de fluage. 
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Revendlcatlons 

1. Superalliage k base de nickel adapts k la fabrication de pieces de turbomachlnes par solidification monocristalline, 
caractdrisd en ce que sa composition en masse est la suivante: 

5 



Cr 


3,5 k 7,5 % 


Mo 


1.5% 


Re 


1.5^5.5% 


Ru 


0 k 5,5 % 


W 


3,5 k 8,5 % 


Al 


5 k 6,5 % 


Ti 


0 k 2,5 % 


Ta 


4.5 k 9 % 


Hf 


0,08^0,12% 


SI 


0,08^0,12%, 



le complement ^ 100 % §tant constitud par Ni et les impuretds dventuelles. 
2. Superalliage selon la revendicatlon 1 , caractdrlsd en ce que sa composition en nnasse est la suivante: 



Cr 


i 3,5^15,5% 


Mo 


1 0^1.5% 


Re 


1 4,5^5,5% 


Ru 


1 2.5^15.5% 


W 


j 4,5^6,5% 


Al 


1 5^6.5% 


Ti 


1 0^1,5% 


Ta 


1 5^6.2% 


Hf 


i 0,08^0,12% 


Si 


1 0,08^0.12%. 



ie complement ^ 100 % etant constitud par Ni et les impuretds 6ventuelles. 
3. Superalliage selon la revendicatlon 1 , caractdrlsd en ce que sa composition en masse est la suivante: 



Cr 


3,5 k 5.5 % 


Mo 


0^1,5% 


Re 


3,5 k 4.5 % 


Ru 


3.5 k 5,5 % 


W 


4,5 k 6,5 % 


Al 


5,5 k 6,5 % 


TI 


oai % 


Ta 


4,5^5.5% 


Hf 


0.08^0.12% 


Si 


0,08^0.12%, 



SO 

le complement ^ 100 % etant constitud par Ni et les impuretes eventuelles. 
4. Superalliage selon la revendicatlon 1 , caractdrise en ce que sa composition en nnasse est la suivante: 



55 


Cr 


3,5 k 4,5 % 




Mo 


0,5^ 1,5% 




Re 


3.5 k 4,5 % 
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(suite) 



Ru 


3.5 k 4,5 % 


W 


4,5 k 5.5 % 


Al 


5,5 k 6,5 % 


Ti 


0 111 % 


Ta 


4.5 k 5.5 % 


HI 


0,08^0.12% 


Si 


0,08^0,12%. 



le complement ^ 100 % 6tant constitud par Ni et les impuretds dventuelles. 

Superalliage selon la revendication 1 , caractdrisd en ce que sa composition en masse est la suivante: 



Cr 


4,5 k 5.5 % 


Re 


3.5 k 4,5 % 


Ru 


4,5 k 5.5 % 


W 


5,5 k 6,5 % 


Ai 


5,5 k 6,5 % 


Ti 


0^1% 


Ta 


4,5 k 5,5 % 


Hf 


0.08^0,12% 


Si 


0,08^0,12%. 



le complement ^ 100 % 6tant constitud par Ni et les impuretSs eventuelles. 

Superalliage selon la revendication 1 . caract^rlsd en ce que sa composition en masse est la suivante: 



Cr 


3.5 k 4,5 % 


Mo 


0.5^11.5% 


Re 


4.5 k 5,5 % 


Ru 


2,5 k 3,5 % 


W 


5,5 k 6,5 % 


Al 


4.8 k 5,8 % 


Ti 


0.5^ 1,5% 


Ta 


5,7 k 6,7 % 


Hf 


0.08^0,12% 


SI 


0,08^0,12%, 



le complement ^ 100 % etant constitue par NI et les impuretds dventuelles. 
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